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Raziskave sorpcije kovin na biooglje s SEM/EDS analizo 
Povzetek:V svoji diplomski nalogi sem s SEM/EDS analizo preučevala sorpcijo kovin na 
tri različne vzorce biooglja. Prva dva vzorca sta rastlinskega izvora, prvi pridobljen s 
pirolizo lesnih sekancev (LS), drugi pa je komercialno dostopno biooglje proizvajalca 
Carbon Gold (CG). Tretji vzorec biooglja (ABC) je živalskega izvora, pridobljen s pirolizo 
kostne moke. Osnovnim vzorcem biooglja sem določila vsebnost higroskopske vlage in 
pepela ter vsebnost P, Ca, Mg, K, Na in Fe. Pripravila sem obruse vzorcev biooglja in s 
pomočjo SEM analize opazovala površino tako pripravljenih osnovnih vzorcev ter vzorcev 
po izpostavitvi raztopinam Pb2+, Cd2+ in CrO4
2− ionov. Z EDS analizo sem določila 
elementno sestavo posameznih komponent biooglja in ovrednotila potencialna mesta 
vezave posameznih kovin. Rezultati so pokazali, da največji delež  P, Ca in Na vsebuje 
vzorec biooglja ABC, kar glede na njegov izvor ni presenetljivo. Najnižjo vsebnost P in Ca 
ima vzorec biooglja CG, Na pa biooglje LS. Največji delež Mg, Fe in K vsebuje vzorec 
LS, ki je rastlinskega izvora, in najmanj vzorec živalskega izvora ABC. SEM/EDS analiza 
je pokazala, da vsi trije vzorci biooglja kažejo afiniteto vezave za vse tri zvrsti kovinskih 
ionov, a do sorpcije pride le na mineralne komponente posameznih vzorcev biooglja, 
medtem ko sorpcije kovinskih ionov na organski del vzorcev biooglja ne opazimo.   
Ključne besede: biooglje, SEM/EDS, sorpcija 
 
  
Study of metal sorption on biochar by SEM/EDS analysis  
Abstract: In my diploma thesis, the sorption of metals on three different biochar samples 
using SEM/EDS analysis was studied. The first two samples are of plant origin, the first 
(LS) obtained by pyrolysis of wood chips, and the second (CG) a commercially available 
biochar of Carbon Gold. The third biochar sample (ABC) is of animal origin, obtained by 
pyrolysis of animal bone meal. Biochar samples were determined by the content of 
hygroscopic moisture and ash content and the content of P, Ca, Mg, K, Na and Fe. The 
samples were embedded in a resin and by means of SEM analysis, observed the surface of 
both the prepared basic samples and the samples after exposure to solutions of Pb2+, Cd2+ 
and CrO4
2− ions. With the EDS analysis, I determined the elemental composition of 
individual components of biochar and evaluated the potential binding sites of individual 
metals. The results showed that the highest proportion of P, Ca, and Na contained the 
sample ABC, which is not too surprising given its origin. The lowest content of P and Ca 
were found in the sample CG and the lowest content of Na in the biochar LS. The highest 
proportion of Mg, Fe and K contains a sample of LS that is of plant origin and the least 
sample of animal origin ABC. SEM/EDS analysis showed that all three biochar samples 
have binding affinities for all three metal ion species, but sorption occurs only on the 
mineral particles of the biochar samples, while no sorption on organic part of biochar 
samples. 
Keywords: biochar, SEM/EDS, sorption 
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Seznam uporabljenih kratic in simbolov  
ABC  vzorec biooglja, pridobljen z pirolizo kostne moke (ang. Animal Bone Char) 
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LS  vzorec biooglja iz procesa pirolize lesnih sekancev 
PSE potencialno strupeni elementi 
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1 Uvod 
1.1 Biooglje 
Biooglje je stabilen produkt pirolize - kontrolirane sonaravne toplotne razgradnje ob 
omejenem dostopu kisika - organskega materiala živalskega ali rastlinskega izvora. 
Živalsko biomaso iz katere pridobivamo biooglje predstavljajo predvsem živalski ostanki 
in živalski gnoj [1]. Rastlinska biomasa, ki se uporablja za pridobivanje biooglja, pa so 
predvsem različni gozdni lesni ostanki in kmetijski rastlinski ostanki, ki imajo nizko 
vsebnost vlage in so primerna surovina za pirolizo [2].  
1.1.1 Piroliza 
Pri pirolizi pride do izgube mase (hlapne organske spojine) in s tem do zmanjšanja 
prostornine materiala. Piroliza poteka pri visokih temperaturah, od 200 °C do 900 °C, pri 
temperaturi nad 800 °C pa nastane plinast produkt [3]. Biooglje proizvedeno iz iste 
surovine, a pri različnih temperaturah pirolize, ima lahko drugačne fizikalne in kemijske 
lastnosti (vrste funkcionalnih skupin, poroznost, površina, …) [4]. Pirolizo lahko razdelimo 
na hitro, srednje hitro in počasno, odvisno od temperature in časa zadrževanja (preglednica 
1). Proces plinifikacije pa je bolj primeren za pridobivanje sinteznih plinov (N2, H2, CO, 
CO2) [5]. Hitra piroliza ima zelo kratek čas zadrževanja (< 2 s) in se največkrat uporablja 
pri proizvodnji bio-olja (daje približno 75 % bio-olja in samo 12 % trdne snovi). Srednje 
hitra in počasna piroliza pa imata zadrževalni čas od nekaj minut do več ur ali dni in sta 
najbolj primerni za proizvodnjo biooglja (25−30 %) [6].  
Preglednica 1: Različne izvedbe pirolize in deleži posameznih produktov [6]. 
IZVEDBA POGOJI 
TEKOČE 
(bio-
olje)/% 
TRDNO 
(biooglje)
/% 
PLIN 
(sintezni 
plin)/% 
hitra 
temperatura: 300−1000 °C 
zadrževalni čas: < 2 s 
75 12 13 
vmesna/srednja 
temperatura: ~500 °C 
zadrževalni čas: 10−20 s 
50 20 30 
počasna 
temperatura: 100−1000 °C 
zadrževalni čas: min−ur/dni 
30 35 35 
plinifikacija 
temperatura: > 800 °C 
zadrževalni čas: 10−20 s 
5 10 85 
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1.1.2 Uporaba biooglja 
Ker biooglje vsebuje veliko organskega ogljika, potencialno služi kot sredstvo za 
izboljšanje fizikalno-kemijskih in bioloških lastnosti tal, povečuje sposobnost zadrževanja 
vode v tleh, ter povečuje rodovitnost in plodnost tal. Biooglje je zelo odporno na mikrobno 
razgradnjo in zato lahko ostane v tleh več sto do tisoč let. 
Uporablja biooglja predstavlja doprinos na večih področjih v okolju (slika 1): 
• Izboljšanje tal: povečuje rodovitnost tal, zato lahko nadomešča kemikalije, ki se 
uporabljajo pri gnojenju.  
• Ravnanje z odpadki: kopiči se veliko rastlinskih in živalskih odpadkov, ki pa so 
tudi izhodna biomasa za pridobivanje biooglja. 
• Proizvodnja energije: pri pirolizi se energija sprošča v obliki toplote in se lahko 
nadalje izkorišča. 
• Ublažitev podnebnih sprememb: z dodajanjem biooglja tlom poskrbimo za trajno 
skladiščenje ogljika v tleh, s tem dodatkom se doseže vezava atmosferskega CO2, 
zmanjšajo pa se tudi izpusti v ozračje.  Dokazali so, da je zmanjšanje izpustov 
lahko posledica boljše prezračenosti tal [6].  
 
Slika 1: Uporaba biooglja na okoljskem področju (povzeto po [1]). 
1.1.3 Lastnosti biooglja 
Biooglje se med seboj razlikuje po bioloških, kemijskih in fizikalnih lastnosti, ki pa so 
odvisne od pogojev pirolize in vrste biomase [7].  
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Razlikuje se torej glede na:  
• elementno sestavo (ki je neposredno povezana z vrsto izvornega materiala); 
• vsebnost in sestavo pepela; 
• gostoto; 
• kapaciteto vezave vode; 
• velikost mikro in makro por: velikost por zajema nano (<0,9 nm), mikro (>2 nm in 
<50 nm) in makro pore (> 50 nm); študije so pokazale, da povišana temperatura 
pirolize vodi do večjih por in s tem tudi do večje specifične površine; 
• kapaciteto vezave in sproščanja ionov; 
• površinske kemijske lastnosti (kot je pH in naboj): na splošno ima nevtralen do 
rahlo bazičen pH, ki je odvisen od različnih dejavnikov, kot so termokemični 
postopki proizvodnje biooglja in vrsta surovine; 
• fizikalne lastnosti, kot je specifična površina, ki je glavna lastnost, ki vpliva na 
sposobnost adsorbiranja kovin v biooglju; 
• potencialno strupenost [8]. 
1.2 Potencialno strupeni elementi v tleh 
Prekomerna človeška dejavnost na področju rudarstva in taljenja rud, predelovalne 
industrije in komercialne proizvodnje kovin (kadmij, svinec, živo srebro, kobalt) je v 
zadnjih nekaj letih izpustila ogromne količine škodljivih snovi v okolje in s tem onesnažila 
ozračje, vodo in tla in s tem resno ogrozila okolje [9]. Biooglje se zaradi svoje velike 
površine in visoke zmogljivosti za adsorpcijo potencialno strupenih elementov (PSE) in 
organskih onesnaževal lahko uporabi za zmanjšanje njihove biološke dostopnosti in 
mobilnosti v tleh z adsorpcijo ali drugimi fizikalno-kemijskimi reakcijami. Biooglje lahko 
stabilizira PSE v onesnaženih tleh, izboljša kakovost onesnaženih tal in znatno zmanjša 
vsebnost PSE v pridelkih. Njegovo delovanje je odvisno od temperature in načina pirolize, 
vrste izhodnega materiala za pridobivanje biooglja, tipa tal ter vrste PSE v tleh [10].  
Uporaba biooglja lahko zagotovi nove rešitve za sanacijo onesnaženih tal s PSE, saj je 
odstranjevanje PSE iz onesnaženih tleh zelo drag in dolgotrajen postopek [11]. 
1.3 Adsorpcija 
Adsorpcija je proces, ki se pojavi, ko se tekočina ali plin (adsorbat) nabirata na zunanjo ali 
notranjo površino trdne snovi ali tekočine (adsorbent). Nastane atomski ali molekularni 
film. Adsorpcija je eksotermni pojav in njena sprememba entalpije je vedno negativna (∆H 
< 0). Je spontan proces pri konstantni temperaturi in tlaku, kar pomeni, da je njena 
Gibbsova prosta energija ∆G < 0. Veliko se uporablja z namenom ločevanja, odstranitve 
ali znižanja koncentracije onesnaževal v onesnaženih vodah. Zaradi svoje enostavnosti in 
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stroškovne učinkovitosti je trenutno najbolj primerna metoda za čiščenje odpadnih voda 
kot tudi za odstranjevanje kovinskih ionov iz industrijskih odpadnih voda. Adsorpcija je 
lahko kemijska ali fizikalna [11]. 
1.3.1 Fizikalna adsorpcija 
Za fizikalno adsorpcijo so značilne šibkejše sile vezave. Odvisna je od van der Waalsove 
sile privlačnosti med adsorbentom in adsorbatom in je podobna kondenzaciji plinov na 
površini trdne snovi. 
1.3.2 Kemijska adsorpcija 
Pojavi se pri močnejši vezavi. Adsorbati so na površino adsorbenta vezani s kemijskimi 
vezmi, ki so specifične za vsak adsorbat in površno adsorbenta. Poteka običajno pri višjih 
temperaturah in je počasnejši proces od fizikalne adsorpcije. 
1.3.3 Mehanizmi sorpcije PSE iz tal 
Biooglje ima visoko sposobnost sorpcije kovinskih onesnaževal zaradi svoje površinske 
heterogenosti. Ima veliko, negativno nabito površino, z dobro porazdeljeno mrežo por in 
lahko sorbira pozitivno nabite kovine s pomočjo elektrostatičnih interakcij (slika 2). Veliko 
različnih mehanizmov igra pomembno vlogo pri nadzoru odstranjevanja PSE, vendar pa se 
vloga vsakega mehanizma zelo razlikuje glede na ciljno kovino [12]. Najbolj pogosti 
mehanizmi so: 
• obarjanje (v obliki fosfatov, karbonatov,…) 
• ionska izmenjava  
• površinsko kompleksiranje 
• elektrostatske interakcije 
• fizikalna adsorpcija na površini (fizisorpcija) [13] 
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Slika 2: Mehanizmi sorpcije PSE na biooglje (povzeto po [13]). 
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2 Namen dela 
Namen moje diplomske naloge je bil s SEM/EDS analizo preučiti sorpcijske sposobnosti 
treh različnih vzorcev biooglja za sorpcijo svinčevih, kadmijevih in kromatnih ionov. S 
SEM analizo sem najprej preučila površino osnovnih vzorcev biooglja, pripravljenih v 
obliki obrusov, z EDS analizo pa ocenila elementno sestavo vzorcev. Nato sem obruse 
izpostavila raztopinam kovinskih ionov in z EDS analizo opazovala mesta njihove 
potencialne vezave.  
 
 
EKSPERIMENTALNI DEL 
 
 
9 
 
3 Eksperimentalni del 
3.1 Pripomočki in aparature 
• analitska tehtnica AB204-S, max 210 g in min 10 mg (Mettler Toledo, ZDA), 
• pH meter InoLab (WTW, Nemčija), 
• grelnik in mešalnik Rotamix 550 MMH (Tehtnica, Železniki, Slovenija), 
• planetarni mlin Retsch PM100 (Retsch, Nemčija), 
• filter papir moder trak (391) (Sartorius, Nemčija), 
• 30 mL in 50 mL PP centrifugirke s pokrovom (Sarstedt, Nemčija), 
• stresalnik Vibromix 403 EVT (Tehtnica, Železniki, Slovenija), 
• centrifuga Centric 322 A (Tehtnica, Železniki, Slovenija), 
• atomski absorpcijski spektrometer Varian AA 240, 
• prahovke Surina s pokrovom (250 mL), 
• avtomatske pipete Transferpette S (0,5−5 mL; 1−10 mL, 100−1000 µL) (Brand, 
Nemčija), 
• vrelne kapice (AVACOM D.O.O., Godovič), 
• UV spektrofotometer Cary 50 (Varian, ZDA), 
• brusilna mizica, 
• brusni papirji iz SiC, presek 250 mm, zrnavost 240, 500, 800 in 1200 (Struers, 
ZDA), 
• steklovina (čaše, liji, erlenmajerice z zamaškom, merilne bučke; 25 mL, 50 mL, 
250 mL, 500 mL, …). 
3.2 Priprava vzorcev biooglja 
V svojem diplomskem delu sem proučevala tri različne vrste biooglja. Vzorca LS in CG 
sta pripravljena iz rastlinske biomase, medtem ko je vzorec ABC živalskega izvora. Vzorec 
LS je pripravljen s pirolizo lesnih sekancev v kogeneracijskih pečeh, medtem ko je vzorec 
CG komercialno dostopen dodatek tlom proizvajalca Carbon Gold. Vzorec ABC (ang. 
Animal Bone Char) je pridobljen s pirolizo kostne moke.  
Vzorce biooglja sem najprej zdrobila v planetarnem mlinu in jih nato shranila v 30 mL PP 
centrifugirkah za nadaljnje analize.  
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3.3 Določitev vsebnosti higroskopske vlage in pepela v vzorcih biooglja 
Vsebnost higroskopske vlage in vsebnost mineralnega preostanka (pepela) v vzorcih 
biooglja sem določila v skladu s standardom DIN 51719 (Determination of ash in solid 
mineral fuels), ki ga kot metodo za določitev vsebnosti higroskopske vlage in pepela 
navaja European Biochar Iniciative v dokumentu European Biochar Certificate (EBC) 
[14]. Nekaj mg vzorca smo zatehtali v 150 μL korundni lonček in ga s v termičnem 
analizatorju TGA/DSC1 Mettler Toledo (CH) podvrgli naslednjemu temperaturnemu 
programu:  
1. gretje s hitrostjo 5 K min−1 do 106 °C v atmosferi dušika (pretok 100 mL min−1)  
2. izotermno segrevanje v dušikovi atmosferi pri 106 °C 30 min (pretok 100 mL min−1), 
3. segrevanje s hitrostjo 5 K min−1 do 550 °C v kisikovi atmosferi (100 mL min−1) in  
4. izotermno segrevanje v kisikovi atmosferi pri 550 °C 60 min (pretok 100 mL min−1).  
 
Vsebnost higroskopske vlage sem izračunala iz izgube mase do konca drugega koraka 
temperaturnega programa in vsebnost pepela iz izgube mase do konca četrtega koraka 
temperaturnega programa. 
3.4 Razklop vzorcev biooglja v zlatotopki 
Razklop vzorcev biooglja sem izvedla v 3 paralelkah. Izbrano maso vzorcev (preglednica 
2) sem zatehtala v 60 mL teflonske lončke (Savillex, ZDA),  dodala 9 mL HCl (37 %, 
čistost TraceSelect, Sigma-Aldrich Chemie ) in 3 mL HNO3 (≥ 69,0 %, čistost TraceSelect, 
Sigma-Aldrich Chemie), tako da je bilo prostorninsko razmerje med kislinama 3:1. 
Teflonske lončke sem narahlo pokrila s pokrovčkom, da so lahko izhajali plini in jih 
pustila v digestoriju 24 ur. Vzorce sem nato segrevala na grelni plošči približno 6 ur pri 
temperaturi refluksa. Ko so bili lončki hladni, sem vsebino kvantitativno prefiltrirala skozi 
naguban filter papir v 50 mL centrifugirke ter jih dopolnila z Milli-Q vodo do oznake 
(slika 3). Pripravljene vzorce sem hranila v digestoriju pri sobni temperaturi. 
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Slika 3: Priprava in filtriranje vzorcev biooglja po razklopu z zlatotopko. 
Preglednica 2: Zatehtane mase vzorcev biooglja za razklop z zlatotopko 
oznaka vzorca m(biooglje)/g 
LS/A 0,5000 
LS/B 0,5001 
LS/C 0,5086 
CG/A 0,5037 
CG/B  0,5080 
CG/C 0,5275 
ABC/A 0,5141 
ABC/B 0,5220 
ABC/C 0,5065 
 
3.5 Določitev vsebnosti makroelementov v vzorcih biooglja 
Koncentracijo makroelementov v raztopinah po razklopu vzorcev z zlatotopko sem 
določala na katedri za analizno kemijo. Meritve so bile izvedene na atomskem 
absorpcijskem spektrometru (Varian AA 240). Pri elementih K in Na smo merili 
intenziteto emitirane svetlobe, pri Ca, Mg in Fe pa absorbcijo svetlobe. Za vsak 
makroelement sem najprej pripravila raztopine za umeritveno krivuljo in na osnovi 
rezultatov njihovih meritev določila umeritvene krivulje za posamezne elemente. 
Raztopine, ki sem jih dobila po razklopu vzorcev biooglja z zlatotopko sem ustrezno 
redčila, tako, da so bile izmerjene vrednosti v mejah umeritvene krivulje. Ker so moji 
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vzorci vsebovali precej fosfatov, sem raztopinam za umeritveno krivuljo Ca in vsem 
raztopinam, ki sem jim določila vsebnost Ca, med redčenjem dodala tudi 5 mL 5 % 
raztopine LaCl3. S pomočjo umeritvenih krivulj sem nato izračunala koncentracije 
določenih makroelementov v mg elementa na kg suhega vzorca biooglja, povprečje vseh 
treh paralelk vzorcev razklopa in  standardni odklon meritev.  
3.6 Določitev vsebnosti fosforja v vzorcih biooglja 
Določitev koncentracije fosforja v raztopinah, ki sem jih dobila po razklopu vzorcev 
biooglja z zlatotopko, sem izvedla po standardu SIST EN ISO 6878:2004 (Kakovost vode 
– Določevanje fosforja – Spektrometrijska metoda z amonijevim molibdatom).  
3.6.1 Priprava raztopin 
Raztopine za izvedbo analiz sem si pripravila sama, razen 9 M raztopino žveplove kisline 
(96 %, ρ = 1,84 g mL−1, čistost p.a. (Merck)), ki je bila že pripravljena.  
• Priprava raztopine askorbinske kisline:  
V 150 mL čašo sem natehtala 10 g ± 0,5 g askorbinske kisline (C6H8O6, čistost p.a., Fluka 
Chemie), jo raztopila v 100 mL ± 5 mL Milli-Q vode, dobro premešala, prelila v jantarjevo 
steklenico in shranila v hladilniku. Tako pripravljena raztopina je v hladilniku stabilna do 2 
tedna oz. dokler je brezbarvna.  
• Priprava kisle raztopine molibdata: 
V prvo 100 mL čašo sem natehtala 7 g ± 0,5 g amonijevega molibdata(VI) tetrahidrata 
((NH4)6Mo7O24·4H2O, čistost p.a., Merck) in dolila 50 mL Milli-Q vode ter raztopino 
dobro premešala. V drugo čašo sem natehtala 0,175 g ± 0,05 g antimonovega(III) 
kalijevega oksidotartrata hemihidrata (K(SbO)C4H4O6·0,5H2O, čistost p.a., Merck), 
raztopila v 50 mL Milli-Q vode in premešala. K prej pripravljeni 9 M raztopini žveplove 
kisline sem med mešanjem dodala kislo raztopino molibdata in antimonovega(III) 
kalijevega oksidotartrata hemihidrata. Tako pripravljena raztopina je v jantarjevi steklenici 
obstojna vsaj dva mesca. 
• Priprava osnovne standardne raztopine ortofosfata (50 mg L−1): 
V 100 mL čašo sem natehtala 0,10985 g ± 0,002 g kalijevega dihidrogenfosfata (KH2PO4, 
čistost p.a., Merck), posušenega pri 105 °C, raztopila v nekaj mL Milli-Q vode in 
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kvantitativno prenesla v 500 mL merilno bučko, dodala 5,0 mL ± 0,5 mL 4,5 M raztopine 
žveplove kisline, dopolnila z Milli-Q do oznake in dobro premešala. Tako pripravljena 
raztopina je v hladilniku stabilna vsaj 3 mesece. 
• Priprava dnevne raztopine ortofosfata (2 mg L−1):  
Iz standardne raztopine ortofosfata sem odpipetirala 20 mL ± 0,01 mL  v 500 mL merilno 
bučko in z Milli-Q vodo razredčila do oznake. To raztopino je potrebno pred vsako 
meritvijo pripraviti svežo. 
3.6.2 Določanje koncentracije fosforja 
Najprej sem si pripravila 10 standardnih raztopin ortofosfata tako, da sem v deset 50 mL 
merilnih bučk odmerila 1 mL, 2 mL, 3 mL, 4 mL, 5 mL, 6 mL, 7 mL, 8 mL, 9 mL in 
10 mL dnevne raztopine ortofosfata. V vsako bučko sem najprej dodala 30 mL 
deionizirane vode ter dodala 1 mL raztopine askorbinske kisline, 2 mL kisle raztopine 
molibdata in z Milli-Q vodo dopolnila do oznake. Koncentracijsko območje umeritvene 
krivulje je bilo tako od 0,04 mg L−1 do 0,40 mg L−1. Tako pripravljenim raztopinam sem s 
pomočjo spektrofotometra Cary 50 UV−Vis (Varian, California, ZDA) v roku 10–30 min 
izmerila absorbanco pri valovni dolžini 880 nm in izrisala umeritveno krivuljo.   
Vzorci po razklopu biooglja so bili pripravljeni v 3 paralelkah ( poglavje 3.4). Najprej sem 
pripravila paralelko A tako, da sem dodala približno 30 mL deionizirane vode, 0,2 mL 
vzorca, 1 mL raztopine askorbinske kisline in 2 mL kisle raztopine molibdata, dopolnila do 
oznake, počakala 10 min, da so se raztopine vzorcev obarvale in jih primerjala z barvami 
raztopin umeritvene krivulje. Če je bila barva raztopine vzorca presvetla ali pretemna, sem 
postopek ponovila, le da sem dodala večjo ali manjšo prostornino vzorca. Postopek sem 
ponavljala vse dokler nisem ugotovila prave prostornine vzorca za nadaljnjo redčitev ter 
nato ustrezno pripravila še paralelki B in C. V časovnem obdobju do 30 minut sem 
izmerila absorbanco pripravljenih raztopin vzorcev in s pomočjo umeritvene krivulje 
izračunala vsebnost fosforja v mg P na kg suhega osnovnega vzorca biooglja.  
Vso steklovino, ki sem jo uporabila za določevanje fosfatov, sem najprej oprala z navadno 
in deionizirano vodo ter jo nato preplaknila s 15 % HCl, ki je bila predhodno segreta na 
40−50 °C. Na koncu pa sem zopet vse sprala z navadno in deionizirano vodo.  
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Slika 4: Pripravljene raztopine za umeritveno krivuljo. 
3.7 Proučevanje sorpcije svinca, kadmija in kroma na površino vzorcev 
biooglja s SEM/EDS analizo 
S pomočjo SEM/EDS analize sem proučevala sposobnost vezave Pb2+, Cd2+ in CrO42− 
ionov  na površino posameznih vzorcev biooglja. Pripravila sem obruse vzorcev biooglja 
in s SEM/EDS analizo proučila površino in vsebnost posameznih komponent. Nato sem 
obruse izpostavila posameznim raztopinam ustreznih kovinskih ionov in ponovno izvedla 
SEM/EDS analizo, kjer me je zanimalo predvsem, na katere komponente biooglja se 
ustrezen kovinski ion veže.    
3.7.1 Priprava obrusov vzorcev biooglja 
Za vsak vzorec biooglja sem pripravila tri obruse. V plastičen lonček sem natehtala 25 g 
epoksi smole (EpoFix Resin, Struers, Danska), 3 g utrjevalca (EpoFix Hardener, Struers, 
Danska) in mešala 2 minuti, da sem zmes dobro premešala. Kot kalup, v katerih sem 
pripravila obruse vzorcev, sem uporabila gumijaste vrelne kapice, ki sem jih ustrezno 
označila. Vanje sem stresla manjšo količino vzorca biooglja (le toliko, da je pokrilo dno 
kapice) in nalila smolo do polovice. Vrelne kapice sem zložila v digestorij in pustila tri dni, 
da se je smola povsem strdila, in nato zalite vzorce ločila od gumijaste vrelne kapice.  
Površino vzorcev sem zgladila s tremi različnimi brusnimi papirji s pomočjo brusilne mize 
na Katedri za materiale in polimerno inženirstvo (slika 5). Najprej sem površino gladila z 
najbolj grobim brusnim papirjem (zrnavost 240), da sem dobila zgornjo in spodnjo 
površino obrusa ravno. Nato sem spodnjo površino obrusa (kjer se je nahajal vzorec) 
gladila dalje z brusnim papirjem z zrnavostjo 800, in nato še z brusnim papirjem z 
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zrnavostjo 1200. Obruse sem po brušenju sprala z etanolom in pustila, da se posušijo. Za 
poliranje (slika 5) sem uporabila najprej diamantno polirno pasto z delci velikosti 6 µm 
(DiaDuo−2, Struers, Danska) in nato še diamantno polirno pasto z delci velikosti 3 µm 
(DiaDuo−2, Struers, Danska). Tako pripravljene obruse sem ponovno sprala z etanolom in 
sušila 24 ur na 70 °C.  
 
Slika 5: Brušenje obrusov vzorcev biooglja na brusilni mizi (levo) in poliranje obrusov 
(desno). 
3.7.2 Priprava raztopin kovinskih ionov 
Za pripravo 250 mL 0,002 M raztopin kovinskih ionov (preglednica 3), sem najprej 
izračunala maso kalijevega dikromata (K2Cr2O7, čistost p.a., Zorka, Šabac), svinčevega 
nitrata (Pb(NO3)2, čistost p.a., > 99 %, Sigma–Aldrich Chemie) in kadmijevega nitrata 
tetrahidrata (Cd(NO3)2·4H2O, čistost p.a., Merck). Spojine sem natehtala v manjši čaši, jih 
kvantitativno prenesla v 250 mL merilno bučko, dopolnila z Milli-Q vodo do oznake in 
dobro premešala.  Nato sem raztopinam izmerila pH (preglednica 4). 
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Preglednica 3: Zatehtane mase za pripravo raztopin kovinskih ionov 
formula spojine vrsta kovinskega iona m/g 
K2Cr2O7 CrO4
2− 0,07355 
Pb(NO3)2 Pb
2+ 0,165605 
Cd(NO3)2·4H2O Cd2+ 0,154241 
 
Preglednica 4: Meritve pH raztopin kovinski ionov 
formula spojine vrsta kovinskega iona pH 
K2Cr2O7 CrO4
2− 4,23 
Pb(NO3)2 Pb
2+ 4,72 
Cd(NO3)2·4H2O Cd2+ 5,05 
 
Pripravila sem si devet erlenmajeric s steklenimi zamaški in jih ustrezno označila. Vsakega 
od pripravljenih obrusov sem prenesla v svojo erlenmajerico. V tri erlenmajerice sem 
odmerila 30 mL raztopine Cd(NO3)2·4H2O, v druge tri sem nalila 30 mL raztopine 
Pb(NO3)2 in v tretje tri 30 mL raztopine K2Cr2O7 (slika 6). Vse erlenmajerice sem zaprla s 
steklenim zamaškom in jih postavila na stresalnik za 24 ur, da so se raztopine počasi 
mešale. Nato sem obruse nežno sprala z Milli-Q vodo in jih sušila 24 ur na 70 °C v 
sušilniku. Tako pripravljene obruse sem do SEM/EDS analize hranila v eksikatorju. 
 
Slika 6: Označene steklene erlenmajerice s raztopinami kovinskih ionov. 
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3.7.3 SEM/EDS analiza 
Površino vzorcev biooglja, pripravljenih v obliki obrusov, sem opazovala s pomočjo 
visokoločljivostnega vrstičnega elektronskega mikroskopa na poljsko emisijo (SEM, ang. 
Scanning Electron Microscope) Zeiss ULTRA Plus, last Infrastrukturnega centra FKKT. 
Analizo je izvedla moja mentorica. Za določitev kvantitativne elementne sestave vzorcev 
smo uporabili SEM v kombinaciji s spektroskopijo EDS (ang. Energy Dispersive 
Spectroscopy), elementno analizo z energijsko disperzijsko spektroskopijo rentgenskih 
žarkov. 
Obruse smo najprej s pomočjo obojestranskega ogljikovega selotejpa pritrdili na ustrezen 
nosilec in jih s pomočjo visoko ločljivostnega napraševalnika za napraševanje ogljika in 
kovin (Quroum Q150T ES) naprašili z 10 µm debelo plastjo Au in Pd (w(Au):w(Pd) = 
80:20), da smo povečali prevodnost površine obrusa. Robove smo namazali s srebrovo 
pasto, s katero smo omogočili stik zgornje naprašene plasti z nosilcem. Vse obruse smo do 
analize hranili v eksikatorju v za to namenjeni plastični škatlici (slika 7). 
 
Slika 7: Obrusi na kovinskem nosilcu. 
Najprej smo analizirali osnovne vzorce biooglja. Nato sem vzorce odstranila z nosilca, ter 
jih ponovno spolirala z diamantno pasto z delci velikosti 3µm (DiaDuo−2, Struers), da sem 
odstranila sloj Au in Pd. Posamezne obruse sem oprala z deionizirano vodo, jih položila v 
nizko čašo, vanjo nalila Milli-Q vodo in jo vstavila v ultrazvočno kopel za 5 minut. Obruse 
sem posušila in jih izpostavila ustreznim raztopinam kovinskih ionov (glej poglavje 3.7.2). 
Ko so bili pripravljeni, sem jih ponovno pritrdila na nosilec. Obruse smo ponovno naprašili 
z Au in Pd in jih ponovno analizirali s SEM/EDS analizo.  
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4 Rezultati  
4.1 Določitev vsebnosti higroskopske vlage in pepela v vzorcih biooglja 
Vsebnost higroskopske vlage in pepela sem določevala s pomočjo termične analize. TG 
krivulja osnovnega vzorca biooglja LS je prikazana na sliki 8. V prvi stopnji, kjer smo 
vzorec izotermno segrevali v toku dušika do 106 °C in ga vzdrževali še 30 min pri tej 
temperaturi, smo dosegli popolno dehidratacijo vzorca, izguba mase v tej stopnji pa je 
znašala 1,88 %. Sledila je druga stopnja termičnega razpada, ki je bila izvedena v toku 
kisika. Pri temperaturi 130 °C opazimo počasen začetek razpada vzorca biooglja LS, pri 
300 °C pa je sledil hiter proces z najvišjo hitrostjo razpada pri temperaturi 360 °C in je 
trajal vse do 550 °C. Pri tej temperaturi smo nato vzorec še eno uro izotermno segrevali. 
Izguba mase po tej stopnji je 60,38 %. Ostanek mase predstavlja pepel, mineralni del 
prvotnega vzorca biooglja, ki je pri temperaturi 550 °C še stabilen. Določila sem, da vzorec 
biooglja vsebuje 37,74 % pepela. 
Na sliki 9 je prikazana TG krivulja razpada osnovnega vzorca biooglja CG. V prvi stopnji 
smo vzorec segrevali v toku dušika do 106 °C in ga vzdrževali pri tej temperaturi 30 min. 
Pri teh pogojih je prišlo do dehidratacije vzorca, izguba mase zaradi tega znaša 6,38 %. V 
drugi stopnji smo termični razpad izvedli v toku kisika. Počasen del razpada se je pričel pri 
130 °C, pri 250 °C pa je sledil zelo hiter proces z največjo hitrostjo razpada pri temperaturi 
400 °C. Razpad se je zaključil pri 550 °C, kjer smo vzorec eno uro izotermno segrevali. 
Izguba mase v tej stopnji predstavlja 74,81 % mase prvotnega vzorca biooglja, preostanek 
pa 18,81 % mase prvotnega vzorca.  
Na sliki 10 je prikazana TG krivulja razpada osnovnega vzorca biooglja ABC. Izguba mase 
v prvi stopnji, ko smo vzorec izotermno segrevali v toku dušika do 106 °C in ga nato pri tej 
temperaturi vzdrževali 30 min, je bil 2,88 %. Vzorec je pričel v toku kisika počasi 
razpadati pri temperaturi 140 °C, pri temperaturi 350 °C pa je sledil hiter proces razpada, ki 
traja vse do 550 °C. Pri tej temperaturi smo vzorec še eno uro izotermno segrevali. Izguba 
mase v tej stopnji predstavlja 12,47 % začetne mase biooglja. Po koncu analize sem 
določila, da vzorec biooglja ABC vsebuje 84,65 % pepela.   
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Slika 8: TG krivulja razpada osnovnega vzorca biooglja LS. 
 
Slika 9: TG krivulja razpada osnovnega vzorca biooglja CG. 
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Slika 10: TG krivulja razpada osnovnega vzorca biooglja ABC. 
4.2 Določitev vsebnosti makroelementov v vzorcih biooglja 
Rezultati določitve koncentracij Ca, Mg, Fe, K in Na v osnovnih vzorcih biooglja so 
prikazani v preglednici  5. Podatki o koncentracijah makroelementov so podani kot masa 
elementa na kg suhega osnovnega vzorca in njihov standardni odklon. Največjo vsebnost 
Ca vsebuje vzorec ABC (blizu 30 % Ca), kar je glede na izvor vzorca pričakovan rezultat, 
saj največ Ca najdemo v kosteh. Najmanjši delež Ca ima vzorec CG (blizu 3 %). Največjo 
vsebnost Mg ima vzorec LS (skoraj 1,2 %). Največji delež Fe in K vsebuje vzorec 
rastlinskega izvora LS (blizu 0,23 % in blizu 3,34 %), najmanjši delež Fe in K pa vzorec 
ABC (blizu 0,03 % in blizu 0,06 %), kar je tudi pričakovan rezultat glede na izvor obeh 
vzorcev. Najvišjo vsebnost Na ima vzorec ABC (blizu 0,7 %), najmanjši delež Na pa 
vzorec LS (blizu 0,02 %). 
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Preglednica 5: Koncentracije makroelementov (povprečje treh paralelk ± stadardni 
odklon) v osnovnih vzorcih biooglja 
vzorec 
konc. ± SD/mg kg−1 
Ca Mg Fe K Na 
LS 78207 ±  5670 11314 ± 757 2325 ± 102 33429 ± 1551 233 ± 7 
CG 29182 ±  809 1161 ± 33 1202 ± 25 3858 ± 158 372 ± 14 
ABC 299958 ±  35789 2702 ± 313 338 ± 37 554 ± 98 7340 ± 845 
 
4.3 Določitev vsebnosti fosforja v vzorcih biooglja 
Metoda temelji na reakciji ortofosfatnih ionov v kisli raztopini antimonijevih in 
molibdatnih ionov. Pri tem se tvori antimonov fosforjev molibdatni kompleks, ki ga nato 
reduciramo z askorbinsko kislino, pri tem pa se tvori modro obarvan kompleks. Podatki o 
koncentracijah fosforja, ki so podane kot masa P na kg trdnega vzorca, so predstavljeni v 
preglednici 6. Zdaleč največjo količino P vsebuje vzorec ABC (blizu 10,6 %), kar je glede 
na izvor biooglja pričakovan rezultat. Pri vzorcih rastlinskega izvora prednjači vzorec LS 
(blizu 0,3 % P), medtem ko vzorec CG vsebuje le blizu 0,05 % P. 
 
Preglednica 6: Koncentracije fosforja (povprečje treh paralelk in stadardni odklon 
meritev) v osnovnih vzorcih biooglja 
 
 
 
 
  
vzorec konc.(P)/mg kg−1 SD 
LS 2797 119 
CG 535 20 
ABC 105501 2459 
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4.4 SEM/EDS analiza 
S pomočjo SEM analize sem preučila površino osnovnih vzorcev biooglja in po njihovi 
izpostavljenosti raztopinam kovinskih ionov. Z EDS analizo sem ocenila elementno 
sestavo vzorcev biooglja in opazovala na površino katerih komponent vzorca biooglja se je 
kovinski ion vezal. Pri EDS analizi smo izvedli porazdelitev izbranih elementov na 
površini vzorca (elementne mape) in določili vsebnost elementov (izraženih v atomskih %) 
v določenih delih vzorca (točkovna analiza). Pri EDS analizi vzorcev po izpostavitvi 
raztopinam kovinskih ionov smo se osredotočili na tisti del vzorca, ki je vseboval ustrezne 
kovinske ione. 
Zaradi težav z elektronskim mikroskopom, ki niso bile odpravljene v času izvedbe 
diplomskega dela, smo SEM/EDS analize določenih vzorcev opravili v omejenem obsegu. 
4.4.1 SEM/EDS analiza vzorca LS 
Na sliki 11 je prikazan SEM posnetek osnovnega vzorca biooglja LS preden je bil 
izpostavljen raztopinam kovinskih ionov. Opazimo, da so delci zelo različnih velikosti. 
 
Slika 11: Posnetek SEM osnovnega vzorca biooglja LS pri 1000-kratni povečavi. 
Na sliki 12 vidimo porazdelitev elementov po izbrani površini osnovnega vzorca LS. 
Delci, ki jih je zajela EDS analiza, vsebujejo predvsem O, Ca in Mg, v manjši meri pa tudi 
C, Na, K, Cl, Al in Si.  
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Položaji točkovne analize osnovnega vzorca LS so prikazani na sliki 13, rezultati 
elementne analize v izbranih točkah pa so predstavljeni v preglednici 7. Osrednji, največji 
delec (točkovna analiza v točkah T1 in T2) vsebuje Ca, Mg in O. Iz elementne mape C je 
razvidno, da delec ne vsebuje C, kar nakazuje na mešan oksid (ali hidroksid) in ne na 
prisotnost dolomita ((Ca,Mg)CO3). Opazimo tudi manjši delec MgO (spodaj pod velikim 
delcem). Na elementnih mapah sta opazna tudi alumosilikatni (levo zgoraj, točkovna 
analiza T3) in silikatni delec (sredina spodaj, točkovna analiza T4). Manjši delec na desni 
strani osrednjega delca (točkovna analiza T5) poleg Ca in O vsebuje tudi C in bi lahko 
pripadal CaCO3.  
 
 
Slika 12: Porazdelitev elementov po izbrani površini osnovnega vzorca LS. 
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Slika 13: Položaji izvedene točkovne analize osnovnega vzorca LS 
 
Preglednica 7: Točkovna analiza osnovnega vzorca LS (deleži v atomskih %) 
T 
delež 
C/% 
delež 
O/% 
delež 
Na/% 
delež 
Mg/% 
delež 
K/% 
delež 
Cl/% 
delež 
Ca/% 
delež 
Al/% 
delež 
Si/% 
T1 <0,05 61,25 <0,05 20,56 <0,05 0,24 17,96 <0,05 <0,05 
T2 <0,05 62,57 <0,05 21,74 <0,05 0,32 15,38 <0,05 <0,05 
T3 <0,05 60,5 0,34 0,28 7,37 <0,05 0,11 14,36 17,05 
T4 <0,05 65,16 0,24 4,56 2,84 <0,05 11,05 <0,05 16,15 
T5 42,89 44,05 <0,05 <0,05 0,21 0,34 12,51 <0,05 <0,05 
 
• SEM/EDS analiza vzorca LSPb 
Na sliki 14 vidimo porazdelitev elementov na površini izbranega dela vzorca LSPb. 
Položaji točkovne analize osnovnega vzorca LS so prikazani na sliki 15, rezultati analize 
izbranih točk pa so zbrani v preglednici 8 in preglednici 9.  
Na sliki 15 opazimo na površino odložene lepe kristalinične delce, ki poleg Pb vsebujejo 
predvsem O in določen delež Ca. Oblika delcev nakazuje na ceruzit (PbCO3). Elementna 
analiza C je pri mojih vzorcih zelo nezanesljiva, saj je vzorec biooglja »zalit« v epoksi 
smolo, ki vsebuje pretežno C. Elementna mapa C (slika 14) nakazuje, da C v kristaliničnih 
delcih ni prisoten, a moramo imeti v mislih, da je intenziteta elementov, ki jih opazujemo 
na elementnih mapah odvisna od mase elementa. V preglednici 8 sem prikazala rezultate 
točkovne analize (v atomskih % elementa), kjer C nisem upoštevala pri izračunu, v 
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preglednici 9 pa so podani rezultati z vključenim C v izračunu. Iz rezultatov ne moremo 
podati zanesljivejših zaključkov.  
 
 
Slika 14: Porazdelitev elementov po izbrani površini vzorca LSPb. 
 
 
Slika 15: Položaji izvedene točkovne analize vzorca LSPb. 
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Preglednica 8: Točkovna analiza vzorca LSPb brez upoštevanja C v izračunu (deleži v 
atomskih %) 
T delež O/% delež Cl/% delež Ca/% delež Fe/% delež Pb/% 
T1 75,58 <0,05 1,39 <0,05 23,02 
T2 77,94 <0,05 0,63 0,14 21,29 
T3 75,89 2,99 4,46 0,06 16,59 
 
Preglednica 9: Točkovna analiza vzorca LSPb z upoštevanjem C v izračunu (deleži v 
atomskih %) 
T delež C/% delež O/% delež Cl/% delež Ca/% delež Fe/% delež Pb/% 
T1 61,99 28,76 0,33 0,50 <0,05 8,43 
T2 34,02 51,29 0,40 0,41 0,09 13,80 
T3 76,35 18,61 0,56 0,91 <0,05 3,56 
 
• SEM/EDS analiza LSCd 
Na sliki 16 vidimo porazdelitev elementov po izbrani površini vzorca LS, ki je bil 
izpostavljen raztopini Cd2+ ionov. Položaji točkovne analize osnovnega vzorca LS so 
prikazani na sliki 17, rezultati analize izbranih točk pa so zbrani v preglednici 10.  
Na sliki 16 opazimo, da je Cd prisoten v nekaj manjših delcih. Iz točkovne analize delca, ki 
vsebuje Cd, poleg Cd opazimo predvsem prisotnost O. Glede na razmerje med elementoma 
bi lahko sklepali na Cd(OH)2. 
 
Preglednica 10: Točkovna analiza vzorca LSCd (deleži v atomskih %) 
T delež O/% delež Si/% delež P/% delež Cl/% delež Ca/% delež Cd/% 
T1 64,43 0,24 0,69 0,69 0,36 33,59 
T2 73,72 0,34 0,14 0,31 1,04 24,45 
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Slika 16: Porazdelitev elementov po izbrani površini vzorca LSCd. 
 
 
Slika 17: Položaji izvedene točkovne analize vzorca LSCd. 
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• SEM/EDS analiza LSCr 
Na sliki 18 vidimo porazdelitev izbranih elementov po površini vzorca LS, ki je bil 
izpostavljen raztopini CrO4
2− ionov. Položaji točkovne analize osnovnega vzorca LS so 
prikazani na sliki 19, rezultati analize izbranih točk pa so zbrani v preglednici 11.  
Delci, kjer najdemo Cr v višjih koncentracijah, kažejo zelo porušeno (»razjedkano«) 
strukturo.  Iz elementne analize sklepam, da gre za alumosilikatno osnovo. Poleg Si, Al in 
O so prisotni tudi Mg, Ca in Fe.  
 
 
Slika 18: Porazdelitev elementov po izbrani površini vzorca LSCr. 
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Slika 19: Položaji izvedene točkovne analize vzorca LSCr. 
 
Preglednica 11: Točkovna analiza vzorca LSCr (deleži v atomskih %) 
T 
delež 
O/% 
delež 
Na/% 
delež 
Mg/% 
delež 
Al/% 
delež 
Si/% 
delež 
P/% 
delež 
Cl/% 
delež 
K/% 
delež 
Ca/% 
delež 
Cr/% 
delež 
Fe/% 
T1 55,6 <0,05 5,99 8,49 11,87 <0,05 2,34 1,51 0,8 9,92 3,49 
T2 64,99 0,09 2,63 7,18 12,99 <0,05 <0,05 0,07 10,71 0,15 1,2 
T3 64,65 <0,05 0,7 10,48 14,38 <0,05 0,1 9,11 0,11 0,11 0,37 
T4 61,93 0,12 3,98 9,51 12,24 <0,05 0,08 0,14 9,3 0,21 2,48 
T5 57,65 <0,05 12,84 8,06 4,07 <0,05 0,12 0,06 4,15 0,31 12,75 
T6 69,61 <0,05 1,56 8,49 5,95 3,69 0,83 0,13 0,85 2,86 6,02 
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4.4.2 SEM/EDS analiza vzorca CG 
Na sliki 20 vidimo SEM posnetek osnovnega vzorca biooglja CG, preden je bil ta 
izpostavljen raztopini kovinskih ionov, na sliki 21 pa porazdelitev elementov po izbrani 
površini vzorca.  
 
Slika 20: Posnetek SEM osnovnega vzorca biooglja CG pri 750-kratni povečavi. 
 
Slika 21: Porazdelitev elementov po izbrani površini vzorca CG. 
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Iz obeh slik je vidna velika heterogenost v obliki in sestavi delcev. Na sliki 20 je poleg 
mineralnih vključkov lepo viden organski delec biooglja s svojo značilno strukturo (na 
sliki označen z rdečim krogom). Pri večini delcev opazimo prisotnost Ca, lepo so opazni 
tudi alumosilikatni delci (nekateri s precejšnjo vsebnostjo Fe). Na sliki 21 v delcih, ki jih 
zajema točkovna analiza, T3 in T5 (slika 22), sicer opazimo prisotnost C, a kot sem 
pojasnila že malo prej, vključitev C v izračun elementne sestave delcev močno popači 
rezultate. 
Položaji točkovne analize osnovnega vzorca CG so prikazani na sliki 22, rezultati analize   
izbranih točk pa so zbrani v preglednici 12.  
 
Slika 22: Položaji izvedene točkovne analize osnovnega vzorca CG.  
 
Preglednica 12: Točkovna analiza osnovnega vzorca CG (deleži v atomskih %) 
 
  
T 
delež 
C/% 
delež 
O/% 
delež 
Na/% 
delež 
Mg/% 
delež 
Al/% 
delež 
Si/% 
delež 
Cl/% 
delež 
K/% 
delež 
Ca/% 
delež 
Fe/% 
T1 <0,05 67,91 <0,05 <0,05 11,73 11,91 <0,05 0,32 0,28 7,85 
T2 59,48 29,66 0,20 0,40 2,85 5,09 0,13 0,57 1,30 0,32 
T3 64,19 32,95 0,16 0,45 <0,05 <0,05 0,09 0,28 1,88 <0,05 
T4 31,99 54,31 <0,05 0,11 0,25 0,24 0,11 <0,05 12,99 <0,05 
T5 70,23 27,04 0,17 0,35 <0,05 <0,05 0,18 0,40 1,63 <0,05 
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• SEM/EDS analiza vzorca CGPb 
Na sliki 23 vidimo porazdelitev izbranih elementov po površini vzorca CGPb. Položaji 
točkovne analize vzorca CGPb so prikazani na sliki 24, rezultati analize izbranih točk pa so 
zbrani v preglednici 13. Prisotnost Pb je na sliki opazna pri večini delcev v asociaciji z Mg, 
Al, K ali Fe. Ne opazimo ga v asociaciji z silikatnim delcem (točkovna analiza T6).   
  
Slika 23: Porazdelitev elementov po izbrani površini vzorca CGPb. 
 
Slika 24: Položaji izvedene točkovne analize vzorca CGPb. 
Preglednica 13: Točkovna analiza vzorca CGPb (deleži v atomskih %) 
T 
delež 
C/% 
delež 
O/% 
delež 
Mg/% 
delež 
Al/% 
delež 
Si/% 
delež 
Cl/% 
delež 
K/% 
delež 
Ca/% 
delež 
Fe/% 
delež 
As/% 
delež 
Pb/% 
T1 <0,05 84,45 <0,05 <0,05 <0,05 1,82 <0,05 0,82 <0,05 <0,05 12,91 
T2 <0,05 68,59 <0,05 <0,05 <0,05 1,56 <0,05 26,97 <0,05 <0,05 2,88 
T3 <0,05 87,08 <0,05 <0,05 <0,05 3,78 <0,05 2,70 <0,05 <0,05 6,44 
T4 <0,05 67,87 <0,05 1,50 1,34 0,95 <0,05 20,1 0,54 <0,05 7,71 
T5 <0,05 83,99 <0,05 <0,05 <0,05 1,46 <0,05 1,34 <0,05 <0,05 13,21 
T6 8,28 58,26 <0,05 <0,05 33,46 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 
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• SEM/EDS analiza vzorca CGCd 
SEM posnetek vzorca CG, ki je bil izpostavljen raztopini Cd2+ ionov, prikazuje slika 25. 
Prisotnost Cd je opazna pri večini delcev. Položaji točkovne analize vzorca CGCd so 
prikazani na sliki 26, rezultati analize izbranih točk pa so zbrani v preglednici 14 in 
preglednici 15. Največ Cd vsebuje delec opredeljen z elementno točkovno analizo T1 in 
T3, medtem ko ga je v delcu s točkovno analizo T4 zelo malo.   
 
 
Slika 25: Porazdelitev elementov po izbrani površini vzorca CGCd. 
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Slika 26: Položaji izvedene točkovne analize vzorca CGCd. 
Iz elementne mape C (slika 25) bi lahko sklepali, da delca, ki jih zajemajo točkovne analize 
1−3, vsebujeta C, medtem ko delec, zajet s točkovno analizo 4, ogljika ne vsebuje. V 
preglednici 14 in preglednici 15 sem predstavila rezultate točkovne analize brez in z 
upoštevanjem C v izračunu vsebnosti elementov v atomskih %. Rezultati namigujejo, da bi 
lahko v primeru prvih dveh delcev (točkovna analiza 1−3) šlo za delno zamenjavo Ca v 
CaCO3 s Cd, medtem ko je delec, zajet v točkovni analizi 4, kjer je prisotnost Cd zelo 
nizka, verjetno delec CaO.   
Preglednica 14: Točkovna analiza vzorca CGCd brez upoštevanja C v izračunu (deleži v 
atomskih %) 
T delež O/% delež Mg/% delež Si/% delež Cl/% delež K/% delež Ca/% delež Cd/% 
T1 88,45 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 1,37 10,18 
T2 91,16 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 1,26 7,57 
T3 89,71 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 1,22 9,07 
T4 67,17 <0,05 <0,05 0,95 <0,05 31,66 0,23 
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Preglednica 15: Točkovna analiza vzorca CGCd z upoštevanjem C v izračunu (deleži v 
atomskih %) 
 
• SEM/EDS analiza vzorca CGCr 
SEM posnetek vzorca CG, ki je bil izpostavljen raztopini CrO4
2− ionov, vidimo na sliki 27. 
Podobno kot tudi pri vzorcu LSCr tudi pri vzorcu CGCr opazimo močno porušeno 
strukturo osnovnih delcev biooglja, kar pri vzorcih, ki so bili izpostavljeni raztopinam Pb 
ali Cd ne opazimo. 
 
Slika 27: Posnetek SEM vzorca CGCr pri 5000-kratni povečavi. 
 
Točkovna analiza za vzorec, zaradi težav z elektronskim mikroskopom, ni bila opravljena, 
lahko pa iz elementnih map (slika 28) sklepamo na prisotnost določenih elementov. 
Opazimo, da je delec, ki vsebuje največji delež Cr v osnovi verjetno alumosilikat. Na 
elementni mapi C opazimo, da se levo in levo spodaj od alumosilikatnega delca nahajajo 
večji delci organskega dela biooglja, a povišanje koncentracij Cr v tem delu ne opazimo. 
T 
delež 
C/% 
delež 
O/% 
delež 
Mg/% 
delež 
Si/% 
delež 
Cl/% 
delež 
K/% 
delež 
Ca/% 
delež 
Cd/% 
T1 72,12 25,11 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 0,32 2,45 
T2 71,34 26,67 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 0,28 1,71 
T3 71,16 26,36 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 0,28 2,20 
T4 67,28 22,05 <0,05 <0,05 0,31 <0,05 10,30 0,08 
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Slika 28: Porazdelitev elementov po izbrani površini vzorca CGCr. 
4.4.3 SEM/EDS analiza vzorca ABC 
Na sliki 29 je prikazan SEM posnetek osnovnega vzorca biooglja ABC, preden je bil 
izpostavljen raztopinam kovinskih ionov. Na sliki 30 vidimo porazdelitev elementov po 
izbrani površini vzorca. Opazimo, da so delci zelo različnih velikosti in oblik, a imajo 
precej homogeno sestavo. Sestavljeni so predvsem iz Ca, P in O, opazimo tudi 
vključevanje Mg in v manjši meri tudi Na in Cl. Iz elementne mape za C opazimo, da delci 
ne vsebujejo C. 
 
Slika 29: Posnetek SEM osnovnega vzorca biooglja ABC pri 250-kratni in 750-kratni 
povečavi. 
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Slika 30: Porazdelitev elementov po izbrani površini vzorca ABC. 
Položaji točkovne analize vzorca ABC so prikazani na sliki 31, rezultati pa v preglednici 
16. Razmerje med atomi Ca in P, ki je blizu 5:3, namiguje na prisotnost hidroksiapatita 
(Ca5(PO4)3(OH)), ki je glavna komponenta kosti. Prisotnost ostalih elementov je verjetno 
posledica delne substitucije kalcijevih in hidroksidnih ionov z magnezijevimi oziroma 
kloridnimi ioni. 
 
 
Slika 31: Položaji izvedene točkovne analize vzorca ABC. 
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Preglednica 16: Točkovna analiza osnovnega vzorca ABC (deleži v atomskih %) 
 
• SEM/EDS analiza vzorca ABCPb 
Na sliki 32 vidimo porazdelitev izbranih elementov po izbrani površini vzorca ABC, ki je 
bil izpostavljen raztopini Pb2+ ionov. Položaji točkovne analize vzorca ABCPb so prikazani 
na sliki 33, rezultati analize izbranih točk pa so zbrani v preglednici 17. Opazimo, da je Pb 
prisoten po celotni površini apatitnih delcev. Iz rezultatov sklepam, da je prišlo do delne 
zamenjave kationov v strukturi apatita s Pb.   
 
  
Slika 32: Porazdelitev elementov po izbrani površini vzorca ABCPb. 
T delež O/% delež Na/% delež Mg/% delež P/% delež Cl/% delež Ca/% 
T1 64,16 0,98 0,76 13,34 0,50 20,26 
T2 62,01 1,19 0,62 13,88 0,53 21,77 
T3 59,10 0,59 0,80 15,01 0,62 23,88 
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Slika 33: Položaji izvedene točkovne analize vzorca ABCPb. 
 
Preglednica 17: Točkovna analiza vzorca ABCPb (deleži v atomskih %) 
T 
delež 
O/% 
delež 
Na/% 
delež 
Mg/% 
delež 
P/% 
delež 
Cl/% 
delež 
Ca/% 
delež 
Pb/% 
T1 64,17 0,75 0,60 13,15 0,44 19,86 1,03 
T2 63,83 0,72 0,65 13,49 0,58 19,95 0,79 
T3 61,66 0,67 0,49 13,70 0,85 21,15 1,48 
T4 63,34 0,48 0,29 13,48 0,53 20,69 1,20 
T5 63,13 0,60 0,49 13,81 0,59 20,98 0,39 
T6 64,58 0,48 0,44 13,30 0,57 20,27 0,38 
 
 
• SEM/EDS analiza vzorca ABCCd 
Na sliki 34 vidimo porazdelitev izbranih elementov po površini vzorca ABC, ki je bil 
izpostavljen raztopini Cd2+ ionov. Iz slike razberemo porazdelitev Cd po celotni površini 
opazovanega dela vzorca, rahlo višje koncentracije Cd, pa opazimo v povezavi z apatitnimi 
delci. 
REZULTATI 
 
 
41 
 
 
Slika 34: Porazdelitev elementov po izbrani površini vzorca ABCCd. 
Položaji točkovne analize vzorca ABCCd so prikazani na sliki 35, rezultati analize izbranih 
točk pa so zbrani v preglednici 18. Vsebnost Cd v vzorcu ABCCd je precej nižja kot je bila 
vsebnost Pb v vzorcu ABCPb, kar kaže na slabše sorpcijske sposobnosti vzorca ABC za 
Cd v primerjavi s Pb.  
 
 
 
Slika 35: Položaji izvedene točkovne analize vzorca ABCCd. 
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Preglednica 18: Točkovna analiza vzorca ABCCd (deleži v atomskih %) 
T 
delež 
O/% 
delež 
Na/% 
delež 
Mg/% 
delež 
P/% 
delež 
Cl/% 
delež 
Ca/% 
delež 
Cd/% 
T1 60,91 0,57 0,45 14,97 0,36 22,74 <0,05 
T2 59,49 0,71 0,55 15,16 0,34 23,72 <0,05 
T3 61,13 0,98 0,80 14,21 0,60 22,08 0,20 
T4 58,24 0,29 0,45 15,73 0,45 24,61 0,23 
T5 63,85 0,44 0,47 13,54 0,34 21,33 <0,05 
 
• SEM/EDS analiza vzorca ABCCr 
Na sliki 36 so prikazani SEM posnetki vzorca ABC pri različnih povečavah, ki je bil 
izpostavljen raztopini CrO4
2− ionov. Podobno kot v primeru vzorcev LSCr in CGCr tudi pri 
vzorcu ABCCr opazimo velike razpoke v osnovnih delcih biooglja.  
 
Slika 36: Posnetki SEM vzorca ABCCr pri 250-kratni povečavi (zgoraj levo) in pri 2500-
kratni povečavi (zgoraj desno in spodaj).  
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Na sliki 37 vidimo porazdelitev elementov po izbrani površini vzorca. Lepo je opazna 
povezava med porazdelitvijo položaja Cr in manjšo vsebnostjo apatita.  
 
Slika 37: Porazdelitev elementov po izbrani površini vzorca ABCCr. 
Položaji točkovne analize vzorca ABCCr so prikazani na sliki 38, rezultati analize izbranih 
točk pa so zbrani v preglednici 19.  
 
Slika 38: Položaji izvedene točkovne analize vzorca ABCCr. 
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Preglednica 19: Točkovna analiza vzorca ABCCr (deleži v atomskih %), 
T 
delež 
C/% 
delež 
O/% 
delež 
Na/% 
delež 
Mg/% 
delež 
P/% 
delež 
Cl/% 
delež 
Ca/% 
delež 
Cr/% 
T1 <0,05 68,86 1,26 0,13 8,82 1,96 16,29 2,69 
T2 <0,05 83,9 0,27 0,22 4,74 2,38 7,52 0,97 
T3 88,58 10,25 <0,05 <0,05 <0,05 1,16 <0,05 <0,05 
T4 <0,05 67,37 0,95 0,57 11,08 1,31 17,83 0,89 
T5 <0,05 61,52 1,3 0,16 14,02 0,83 20,76 1,41 
T6 77,48 21,91 <0,05 <0,05 <0,05 0,52 <0,05 0,09 
T7 <0,05 77,77 1,27 0,16 4,33 3,02 7,47 5,98 
T8 <0,05 83,28 0,79 0,29 1,87 4,75 6,39 2,63 
T9 85,98 13,39 <0,05 <0,05 <0,05 0,6 <0,05 <0,05 
T10 <0,05 61,65 1,09 0,30 12,92 0,61 18,95 4,48 
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5 Zaključek 
V zadnjem času se zelo veliko pozornosti posveča trajnostnemu načinu kmetovanja, boljši 
kakovosti in manjši onesnaženosti tal, zato vse bolj v veljavo prihajajo sonaravno 
proizvedeni dodatki za tla, kot je biooglje. Biooglje deluje kot naravni izboljševalec 
fizikalnih lastnosti tal, vpliva na sposobnost zadrževanja vode v tleh, poveča vsebnost 
organskega ogljika in povečuje rodovitnost tal. 
V svoji diplomski nalogi sem preučevala sorpcijske lastnosti kovin na tri vrste biooglja. 
Vzorcem biooglja sem določila koncentracije fosfatov in makroelementov in ugotovila, da 
ima največjo vsebnost P, Ca in Na vzorec ABC, ki je živalskega izvora, ter da ima največjo 
vsebnost Mg, Fe in K vzorec LS, ki je rastlinskega izvora. Vzorec ABC ima tudi najvišjo 
vsebnost mineralnega preostanka (84,7 %), medtem ko je vsebnost mineralnega preostanka 
v vzorcih biooglja LS in CG le 37,7 % oziroma 18,8 %. S SEM/EDS analizo sem 
preučevala površino vzorcev, pripravljenih v obliki obrusov, in elementno sestavo delcev. 
Najbolj homogeno sestavo kažejo delci v vzorcu ABC. Z izpostavljenostjo obrusov 
raztopinam kovinskih ionov sem s pomočjo EDS analize proučevala mesto vezave 
kovinskih ionov. Ugotovila sem, da se kovinski ioni dobro sorbirajo na moje vzorce, a le 
na mineralni del vzorcev biooglja. 
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